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RESUMEN

TITULO: OBTENCION Y CARACTERIZACIQN DE GEOPOLIMERQS, SINTETIZADOS A PARTIR
DE CENIZA VOLANTE Y PIEDRA POMEZ, UTILIZADOS PARA EL DESARROLLO Y
MEJORAMIENTO DEL CONCRETO.*

AUTORA: CASTRO RODRIGUEZ, Diana Catalina**
PALABRAS CLAVES: Geopolimeros, Piedra Pomez, Ceniza Volante, Resistencia

Los minerales naturales se utilizan para la produccion de geopolimeros mediante el proceso de
ataque alcalino. Su incorporacién en una cadena geopolimérica permite la posibilidad de desarrollo
de paneles de aislamiento (térmico y acustico). La geopolimerizacion es una manera viable para
procesar y agregar valor a los residuos industriales de aluminosilicatos dando lugar a materiales
con elevadas resistencias mecanicas. En este trabajo se pretende mejorar las diferentes
propiedades observadas en estos materiales, los cuales son sintetizados y agregados en la
preparacién del concreto.

Los geopolimeros seran producidos con formulas diferentes, bajo condiciones altamente alcalinas,
entre un polvo de aluminosilicato y una solucién activadora. Como fuente de aluminosilicatos se

utiliza: ceniza volante y piedra pémez.

El proyecto plantea la elaboracion controlada del material polimérico, obteniéndose un nuevo
material que pretendera tener propiedades similares a las del cemento. El analisis estructural y
mecanico detallado, permitird establecer su eficiencia como material de construccion en diferentes
obras civiles, usado como material para mamposteria.

Se evalud el desempefio de concretos hechos a base de geopolimeros sintetizados a partir de la
activacion alcalina de la ceniza volante y piedra pémez. Los agentes alcalinos empleados para la
sintesis, fueron el Hidroxido de Sodio (NaOH) y Silicato de Sodio (Na2SiO3).

*Proyecto de Grado
** Facultad de Ciencia, Escuela de Quimica, Directora: Angela Marcela Montafio Angarita
Codirectora: Claudia Gonzéles Cuervo
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ABSTRACT

TITLE: OBTAINING AND CHARACTERIZATION GEOPOLYMER, SYNTHESIZED FROM FLY ASH
AND PUMICE, USED FOR THE DEVELOPMENT AND IMPROVEMENT OF CONCRETE

AUTHOR: CASTRO RODRIGUEZ, Diana Catalina**

KEY WORDS: Geopolymer, Pumice Stone, fly ash, Resistance

Natural minerals are used for the production of geopolymer by alkaline attack process. lts
incorporation into a string geopolymer allows the possibility of developing insulation panels (thermal
and acoustic). The geopolimerizacion is a viable way to process and add value to industrial waste
resulting aluminosilicate materials with high mechanical strength. This paper aims to improve the
various properties observed in these materials, which are synthesized and added to the concrete.

The geopolymer will be produced with different formulas, under highly alkaline conditions between
aluminosilicate powder and an activator solution. As a source of aluminosilicates is used: fly ash
and pumice.

The project involves the controlled development of the polymer, obtaining a new material that will
pretend to have properties similar to cement. The detailed structural and mechanical analysis, will

establish its efficiency as a building material in various civil works, used as material for masonry.

The performance of concrete made from geopolymer synthesized from the alkali activation of fly
ash and pumice. The alkaline agents used for the synthesis were sodium hydroxide (NaOH) and
sodium silicate (Na2SiO3).

* College thesis
** Faculty of Science, School of Chemistry, Directed by: Angela Marcela Montafio Angarita

Codirected: Claudia Gonzales Cuervo
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INTRODUCCION

Los polimeros inorgénicos, también conocidos como geopolimeros, son materiales
de gran interés en el campo de la construccidén [46], ya que presentan altos
valores de resistencia, comparados con los reportados por el cemento portland
[43]. La materia prima de estos polimeros son los aluminosilicatos, los cuales son
fuente de Oxidos de silicio y de aluminio, que al ser activados por un agente
alcalino producen el geopolimero [48], cuyas caracteristicas son similares al
cemento, permitiendo de esta manera ser utilizados como material cementante. La
utilizacién del polimero reduce el consumo de cemento Portland por unidad de
volumen de concreto y confiere a la mezcla propiedades mecanicas y de
durabilidad. [1, 43]. Asi mismo los geopolimeros ofrecen una disminucién en la
emision de grandes volumenes de sustancias en estado gaseoso (CO. y gases de
NOyy SOy), producidas en el proceso de clinkerizacion del cemento [2, 8], siendo
por esta razon una de las industrias mas contaminantes del mundo, por tal razén
surge la necesidad de elaborar nuevos materiales que favorezcan a la reduccién
de las emisiones de CO, y de esta manera contribuir a la no contaminacion del

medio ambiente [49].

El proyecto evalu6 el desempefio de concretos hechos a base de geopolimeros
sintetizados a partir de la activacion alcalina de la ceniza volante y piedra pomez.
Los agentes alcalinos empleados para la sintesis, fueron el Hidréxido de Sodio
(NaOH) y Silicato de Sodio (NasSiO3). Se planted la elaboracién controlada del
material polimérico, obteniéndose un nuevo material que presenté propiedades
similares a las del cemento. El andlisis estructural y mecanico detallado, permitid
establecer su eficiencia como material de construccion en diferentes obras civiles
y como material que contribuya a disminuir las emisiones del CO,, es decir, la

elaboracién de un concreto verde que favorezca al medio ambiente.
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1 MARCO DE REFERENCIA

1.1 ESTADO DEL ARTE

La geopolimerizacién es una manera viable para procesar y agregar valor a los
residuos industriales de aluminosilicatos, dando lugar a materiales con elevadas

resistencias mecanicas [42, 19, 7, 10].

La investigacibn sobre los procesos de geopolimerizacibn ha aumentado
rapidamente debido a la potencial aplicacibn comercial que presentan. La
literatura, especifica las diferencias en la reactividad de los materiales utilizados
durante la sintesis de los geopolimeros y cémo afecta de manera significativa las

propiedades del geopolimero [4, 5, 6, 9, 19].

Debido a la alta resistencia y predominante microestructura amorfa de los
aluminosilicatos empleados en la fabricaciéon del geopolimero, son activados por
un agente alcalino, presentandose una transicién en los ligantes inorganicos. Los
productos que se forman durante la activacion alcalina de los aluminosilicatos [50,
51], presentan fases cristalinas amorfas, las cuales son analizadas por difraccién
de rayos X [6, 14, 45]. Estos materiales presentan una excelente resistencia a la
accion corrosiva de las soluciones de sal [52], poseen altos valores de fuerza y
una buena resistencia a las heladas, ademas, pueden soportar la exposicion a
temperaturas de hasta unos 600 °C [44].

Los estudios realizados por Xu, Van Deventer y Lukey [3, 12, 55] han demostrado
que la utilizacién de estilbita como principal fuente de 6xido de Aluminosilicato,
presenta efectos sobre el grado de geopolimerizacion. El aumento de la
proporcion de M>O/H,O (donde M=Na y/o K) resulta de la disolucion de silicato de

aluminio y las especies de estilbita/caolinita, que conduce a una mejora en la
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resistencia a la compresién del geopolimero. El éxito de la geopolimerizacién solo
puede producirse por la dispersibn homogénea condensada de NaxSiOz en una
solucion de MOH antes de la adicion de sélidos [3,12].

Van Jaarsveld y Van Deventer [4] demuestran que los cationes metalicos alcalinos
y alcalinotérreos presentes durante la formacidn de estructuras de
aluminosilicatos, tienen un efecto muy importante en las propiedades fisicas y
quimicas del geopolimero, efectos analizados en geopolimeros sintetizados a
partir de cenizas volantes, a través de medidas geoldgicas, resistencia a la

compresién y analisis estructural [4, 53].

1.2 MARCO TEORICO

1.2.1 Geopolimero

El término “geopolimero” fue asignado a polimeros sintéticos inorganicos de
aluminosilicatos que proceden de la reaccidbn quimica conocida como
geopolimerizaciéon [54], donde el silicio y el aluminio estdn enlazados
tetraédricamente por el intercambio de atomos de oxigeno, formando la unidad
basica, el monémero sialato (O-Si-O™-Al-O), que lleva un exceso de carga negativa
debido a la sustitucién de Si** con Al*®. El balance de cargas en la estructura del

polisialato se realiza por cationes de metales alcalinos (K* o Na*) [7].

1.2.1.1 Aplicacion de los geopolimeros

La principal aplicacién es sustituir el cemento Portland (OPC) [10, 56], el cual es
uno de los materiales mas empleados en la produccién de concreto, debido
fundamentalmente, a las excelentes propiedades mecanicas que presenta en
estado endurecido. Sin embargo, la produccién del OPC es una de las practicas
mas contaminantes, por cada tonelada de cemento se produce 0,55 toneladas de
COqy, el cual se genera por la calcinacién de la piedra caliza, compuesta por mas
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del 60% de Carbonato de Calcio (CaCQOs3) [Ecuacién 1.1]. Esta produccién de CO,

es 8 veces mayor que las emisiones resultantes de actividades metalurgicas [8].

5CaCO0, +2Si0, —5Ca0+28i0, +5C0O, (1.1)

1.2.1.2 Estructura quimica y propiedades de los geopolimeros

En la estructura del geopolimero, el silicio y el aluminio estan enlazados
tetraédricamente por el intercambio de atomos de oxigeno, siendo la unidad
basica un monémero sialato (O-Si-O™-Al-O), con férmula empirica Mn(-(SiO2),-
AlO2)n*wH20 donde z es 1,2,3, M es un cation monovalente, como el potasio o el
sodio y n es el grado de policondensacién [10, 65]. Debido a la sustitucion de
atomos de aluminio por silicio se obtienen tres tipos de monémeros para definir los
geopolimeros [11]. Davidovits clasificé las formas de los polimeros del -Si-O-Al-
en polisialato (PS), polisialato-siloxo (PSS) y polisialato-disiloxo (PSDS). Las
estructuras de los polisialatos y sus respectivas aplicaciones se observan en la
tabla 1.1. En las figuras 1.1 y 1.2 se muestran la estructura de un geopolimero.

Tabla 1.1 Clasificacion de las estructuras de los polisialatos con sus respectivas

aplicaciones.
Polisialato Mn-(Si-O-Al-O-)n e Aislamiento térmico
(PS) ¢ Resistencia al fuego
Si:Al=1:1
Polisialato- Mn-(Si-O-Al-O-Si-O-)n e Refractarios para fundicibn de
. aluminio

SI.|OXO (PSS) ¢ Cementos de alto rendimiento
Si:Al=2:1 ¢ Residuos téxicos

e Compuestos resistentes al fuego
Polisialato- Mn-(Si-O-Al-O-Si-O-Si-O-)n | ¢  Compuestos resistentes al fuego.
disiloxo e Materiales utiles para su uso en el

rango de temperatura 650-1000°C

(PSDS)
Si:Al=3:1

Fuente: DAVIDOVITS J. Geopolymers: Inorganic polymeric new materials, [10]
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Figura 1.1 Semi-esqueleto de la estructura de un Na-PSS por Barbosa.
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Fuente: BARBOSA V., MACKENZIE K. and THAUMATURGO C. Synthesis and characterisation of
materials base on inorganic polymers of alumina and silica: sodium polysialate polymers. [19].

Figura 1.2 Estructura de un Na-PSS por Davidovits.
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Fuente: DAVIDOVITS J. Geopolymers: Inorganic polymeric new materials [10].

1.2.1.3 Geopolimerizacion
La geopolimerizacion es la suma de varias reacciones heterogéneas que tienen
lugar al mismo tiempo, en las que se llevan a cabo disolucion/hidrélisis,

reestructuracion y policondensacién [12, 66]. La cinética de cada paso varia
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segun el tipo de aluminosilicato, la concentracién de silicato, alcalinos, contenido
de agua y las condiciones de reaccion. A continuacion se describe cada uno de
los pasos de la geopolimerizacion:

1. Paso de la disolucién/hidrélisis: La geopolimerizacibn comienza con la

disolucién continua del precursor de aluminosilicato. El producto de esta
disolucién es la formacién de las especies reactivas Si(OH), y AI(OH)4 , las
cuales contindan la geopolimerizacién [13].

2. Paso de reestructuracion: En la solucién los precursores de aluminio se

orientan para obtener un estado mas estable termodinamicamente antes de
ocurrir la policondensacién [14].

3. Policondensacion: en este paso se forman macromoléculas a partir de las

especies reactivas formadas en el primer paso. Durante el proceso se obtiene

como producto secundario H2O.

1.2.2 Aluminosilicatos

Como se dijo anteriormente los aluminosilicatos son la materia prima de la sintesis
de los geopolimeros [57, 58, 59, 60], compuestos minerales constituidos
esencialmente de 6xidos de silicio y aluminio con cationes como calcio, magnesio,
sodio, potasio, entre otros. La mayoria de las investigaciones sobre geopolimeros
han utilizado como precursor la metacaolinita [19, 20, 21, 61], que es obtenida por
deshidroxilacion de la caolinita (Al203.2Si0,.2H.0).

En este trabajo como fuentes de aluminosilicatos se utilizaron, la ceniza volante y
la piedra pdmez, siendo los componentes mayoritarios el 6xido de silicio y el éxido

de aluminio en ambos minerales.

1.2.2.1 Cenizas

Las cenizas volantes son el residuo de la combustién del carbén, en el que se
obtiene dos clases de cenizas: las cenizas tipo F, tienen un alto contenido de Si'y
Al y menos del 10% de CaO y cenizas volantes tipo C, tienen bajo contenido de Si,
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Al con 20-40% de CaO [16]. Cada afo se producen cientos de millones de
toneladas de cenizas volantes residuales a nivel mundial, generando un problema
por su masiva acumulacién, pero ahora han dejado de ser un desecho por las
aplicaciones que han surgido para estas cenizas, constituyéndose por el contrario
en un material cuyo uso es ambiental y econémicamente viable [62, 63, 64].

Se observan grandes diferencias en la composicién quimica de las cenizas
dependiendo del lugar de donde provengan, debido al tratamiento realizado en
cada termoeléctrica, en el anexo A se muestra la composicién quimica de las
cenizas obtenidas en diferentes paises. Las propiedades de las cenizas volantes
dependen, tanto del tipo de carbdén, como de los procesos sufridos en la
combustion del mismo; tipo de horno, continuidad en su funcionamiento, sistema

de captacion, velocidad a la que se realiza el enfriamiento, etc.

Las cenizas utilizadas para este trabajo provienen de la termoeléctrica
TERMOZIPA, ubicada en el municipio de Tocancipa departamento de
Cundinamarca (Colombia).

1.2.2.2 Piedra pomez

La piedra pdmez (también llamada pumita) es una roca ignea volcénica vitrea, con
baja densidad y muy porosa, de color blanco o gris. El origen volcanico le dio
ciertas caracteristicas a la piedra pdmez: una multitud de poros y células cerradas
que dan por resultado una porosidad con una solidez de grano al mismo tiempo.
Debido a su ligereza puede flotar sobre las aguas a causa del aire contenido en
sus cavidades. Aparte de eso la piedra pdmez es resistente al frio, al fuego y a la
intemperie y libre de sales solubles en agua. Las particulas de esta roca volcanica
poseen varias formas, predominando las alargadas y las angulosas. Sus poros
cerrados le confieren una baja densidad, por lo que el comportamiento al impacto
es muy ligero [17]. La piedra pdmez comunmente es utilizada en industrias de la
construccién para la fabricacion de morteros u hormigones de aridos ligeros,

destinados a mejorar las condiciones térmicas y acusticas.
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La piedra pémez utilizada para este trabajo proviene de Sabaneta Antioquia
(Colombia). En el anexo B se observa la composicidén general de la piedra pomez.

1.2.3 Concreto

El concreto de uso comun se produce mediante la mezcla de tres componentes:
cemento portland, arena (agregado fino), grava o piedra triturada (agregado
grueso) y agua. La pasta se compone de cemento Portland y agua, la cual une los
agregados. El comportamiento mecanico y la durabilidad de este material

dependen de tres aspectos basicos:

1. Las caracteristicas, composicién y propiedades de la pasta de cemento
endurecida.

2. La calidad propia de los agregados.

3. La afinidad de la matriz cementante con los agregados y su capacidad para

trabajar en conjunto.

Para llevar a cabo el proceso de fabricacion de la pasta es indispensable
seleccionar el cementante apropiado y una relacion agua/cemento, que aseguren
la calidad de la matriz cementante, la cual constituye del 25 al 40% del volumen
total del concreto. En cuanto a los agregados, los cuales constituyen el 60 al 75%
del volumen total del concreto, es importante adecuarlos a las funciones que debe
desempenfar la estructura [22]. Los agregados se definen en dos grupos: finos y
gruesos. Los agregados finos consisten en arenas naturales o manufacturadas
con tamanos de particula que pueden llegar hasta 10 mm; los agregados gruesos
son aquellos cuyas particulas se retienen en la malla No. 4 y pueden variar hasta
152 mm. El tamafio maximo de agregado que se emplea comunmente es el de
19 mm o el de 25 mm [47].
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1.2.3.1 Cemento

El cemento es un material aglomerante que tiene propiedades de adherencia y
cohesion, las cuales le permiten unir fragmentos minerales entre si, para formar un
sélido compacto con resistencia y durabilidad adecuadas. ElI material cementante
mas utilizado es el cemento Portland, el cual tiene la propiedad de fraguar y
endurecer en presencia de agua ya que con ella experimenta una reaccién

quimica (hidratacion).

El cemento portland se fabrica generalmente a partir de materiales minerales
calcareos, tales como la caliza, alumina y silice, que se encuentran como arcilla en

la naturaleza.

Las calizas estdn compuestas por mas del 60% de carbonato de calcio (CaCOs) e
impurezas como arcillas, silice y dolomita. La arcila estd constituida
principalmente por un silicato hidratado complejo de aluminio, con porcentajes
menores de hierro y otros elementos. La arcilla aporta al proceso los 6xidos de
silice (SiOy), hierro (Fe20s3) y aluminio (Al2Os3).

La quimica del cemento, es la quimica de silicatos y aluminatos célcicos anhidros
e hidratados, que se obtiene al someter las materias primas del cemento a un
tratamiento térmico ocurrido en grandes hornos rotatorios. En la tabla 1.2 se
observan los cambios ocurridos en el proceso de clinkerizacion dentro del horno
rotatorio, observandose la formacion de CO, durante el proceso.
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Tabla 1.2 Cambios ocurridos en el proceso de clinkerizacion dentro del horno rotatorio.

Hasta 100°C Evaporacién de H,O libre. Endotérmica

Por encima de 500°C Deshidratacion de los minerales Endotérmica
arcillosos.

800°C Liberacion de CO.,. Exotérmica

Por encima de 900°C Cristalizacion de los productos Exotérmica

minerales descompuestos.

Descomposicion del carbonato. Endotérmica

De 900 a 1200°C Reaccién del CaO con los Exotérmica

aluminosilicatos.

De 1250 a 1280°C Se inicia la formacion de liquidos. Endotérmica
Por encima de 1280°C Formacioén de liquidos y de los Endotérmica
(hasta 1500°C) compuestos del cemento clinkerizacion.

Fuente: SANCHEZ D. Tecnologia del concreto y del mortero [23].

El primer cambio ocurrido en el proceso de clinkerizacion es la eliminacion de
agua y liberacién de CO,; posteriormente, el material seco sufre una serie de
reacciones quimicas hasta que finalmente, en la parte inferior del horno (zona de
coccidén) un 20 a 30% del material se vuelve liquido y la cal, la silice y la alumina
vuelven a combinarse. Luego la masa se funde en bolas de diametro que varian
entre 3 y 30mm conocidas como clinker. El clinker calentado al rojo es pasado del
horno a un enfriador, en donde su temperatura se baja a 70°C por medio de aire,
calentado intensamente se vuelve a usar como aire de combustién en el horno
[23]. En la tabla 1.3 se encuentra los compuestos del cemento portland, obtenidos

en la clinkerizacion.
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Tabla 1.3 Compuestos del cemento portland.

Silicato tricalcico 3Ca0Sio, CsS
Silicato dicalcico 2Ca0SiO, C.S
Aluminio tricélcico 3Ca0Al0O4 CsA
Ferroaluminato tetracalcico 4CaOFe,03Al,0; C.,AF

Fuente: SANCHEZ D. Tecnologia del concreto y del mortero [23].

A continuaciéon se da a conocer la composicidén del cemento, la cual se encuentran

en la norma ICONTEC 321 (Especificaciones quimicas del cemento portland) [33].

C,S=4,071%Ca07,600%Si0;; 6,718%A10;; 1,430%Fe,0;; 2,852%S0,

C,S =2,867%8Si0,; 0,7544%C.S

C,A =2,650%AL0;;1,692%F¢0,

C,AF=3,043%Fe,0,

Las fases formadas en el cemento son: la Alita a base de C3S; Belita a base de
C.S; Aluminato rica en CzA y fase Ferrito, solucion que consiste en ferritos y

aluminatos de calcio [23, 67, 69].

La Alita (C3S): Fase principal en la mayoria de los clinkeres portland, de ella
dependen en buena parte las caracteristicas de desarrollo de resistencia
mecanica; el C3S endurece mas rapidamente y por tanto tiene mayor influencia en

el tiempo de fraguado y en la resistencia inicial [23].

La Belita (C,S): Segunda fase importante en el clinker, se hidrata mas lentamente
y su contribucion al desarrollo de la resistencia empieza a sentirse después de una

semana [23].
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La Aluminato (CsA): Compuesto no puro, solucién solida de CsA con algo de
impurezas de SiO, y de MgO. Constituye una alta resistencia inicial, pero con calor
de hidratacién relativamente alto: ademas confiere al concreto propiedades
indeseables, como cambios volumétricos y resistencia pobre a los sulfatos, razén

por la cual su contenido se limita entre 5y 15% segun el tipo de cemento [23].

Ferrito (C4AF): Llamada también Brown-millerita, es solucion solida que fluctda
desde C.F hasta CgAoF. Esta fase, aunque disminuye la temperatura de

clinkerizacién, debe mantenerse en un minimo por tratarse de un relleno [23].

1.2.3.2 La grava

La grava o también conocida como gravilla, consiste en rocas que varian en
tamanos desde 5 mm hasta 50 mm para los concretos usados en edificaciones y
puentes; en concretos especiales como los usados en presas de gravedad los
tamanos pueden ser mayores. Requiere buena gradacion, resistencia al desgaste,
durabilidad, superficies libres de impurezas. El tamafio maximo esta determinado
por el proceso de construccion; especialmente influye la separacién del refuerzo y

las dimensiones del elemento que se pretende construir.

1.2.3.3 Arena
La arena o material fino, es aquel que pasa el tamiz N°4 (4.75 mm) y debe estar

libre de impurezas, especialmente organicas.

1.2.3.4 Agua

El agua a utilizar en la mezcla no debe contener impurezas. El proceso de
hidratacién genera calor, que produce aumento de temperatura en la mezcla y
expansion volumétrica y que debe controlarse sobre todo en vaciados masivos.
Con el fin de controlar el exceso de agua en la mezcla, se adicionan plastificantes,
los cuales ademas de facilitar el proceso constructivo, permiten obtener concretos

de resistencia mas uniforme.
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1.2.4 Diseno de la mezcla
Para la elaboracion de las probetas se tuvo en cuenta el procedimiento utilizado
por Tecnoconcretos S.A. [31], el cual se basa en las normas ACI y enuncia los

siguientes pasos:

e Paso 1. Seleccion del asentamiento: Este factor corresponde al grado de

compactacion que tiene el concreto desde que se humedece, hasta que
termina el fraguado.

e Paso 2. Seleccion del tamano maximo del agregado: El tamano maximo del

agregado debera ser el mayor econémicamente disponible y compatible
con las dimensiones de la estructura.

e Paso 3. Estimacion de los contenidos de agua y aire: La cantidad de agua

por volumen unitario de concreto que se requiere para producir un
asentamiento dado depende de la distribucién de tamarfo, la forma de las
particulas y el tamafio maximo de los agregados asi como de la cantidad de
aire incluido.

e Paso 4. Determinacion de la Resistencia del diseho: En la norma ACI 318-

71 se encuentran las recomendaciones de disefio para la seleccion de
resistencia de la mezcla, en funcion de la resistencia estructural y del
coeficiente de variacién, que indica el grado de control de calidad del
concreto en la obra.

e Paso 5. Seleccion de la relacion agua/cemento: Existen varios factores en

el disefio de la mezcla de concreto que afectan la permeabilidad, la
durabilidad y otras propiedades del concreto, ante lo cual se requiere la
utilizacion de una relacion agua/cemento adecuada y de un agregado fino
bien seleccionado.

e Paso 6. Calculo del contenido de cemento: La cantidad de cemento por

unidad de volumen de concreto se obtiene de las determinaciones de
cantidad de agua y aire y de la relacién agua/cemento, como se indica en la

ecuacién 1. 2:
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A
C= E (1.2)

C
Donde C= Contenido de cemento (Kg/m°)
A= Contenido de agua (Kg/m®)
A/C= Relacion agua/cemento

e Paso 7. Estimacion del contenido de agregado grueso: El volumen de

agregado grueso por volumen unitario de concreto se obtiene mediante la
ecuacion 1.3.
b= %* b, (1.3)
Donde: b = Volumen absoluto de agregado grueso por volumen unitario de
Concreto (Kg/m®)
b/by = Volumen seco y compactado de agregado grueso por
volumen unitario de concreto (Kg/m®)
by = Relacion entre la masa unitaria seca y compactada y la
densidad aparente seca del agregado grueso (Kg/m?®)

e Paso 8. Estimacion del contenido de agregado fino: Se determina por la

diferencia entre el volumen total de la mezcla (1m®) y la suma de los
volumenes de cemento, agua y agregado grueso, mediante la ecuacién 1.4:
F=1000—(V.+V,+V,) (1.4)
Donde: F= Volumen de agregado fino (L/m°)
V= Volumen de cemento (L/m°)
V= Volumen de agua (L/m®)
Vb= Volumen de agregados (L/m®)

e Paso 9. Ajuste por humedad de los agregados: El agua que va a agregarse

a la mezcla de prueba debe reducirse en una cantidad igual a la humedad libre
que contiene el agregado, es decir, humedad total menos absorcién.
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1.2.5 Concreto Reforzado

El concreto simple, sin refuerzo, es resistente a la compresién, pero débil en
tension, lo que limita su aplicabilidad como material estructural. Para resistir
tensiones, se emplea refuerzo de acero, generalmente en forma de barras. El
acero restringe el desarrollo de las grietas originadas por la poca resistencia a la

tensién del concreto [68].

La afinidad entre el acero de refuerzo y el concreto reside no solo en su similar
expansion térmica, sino también en la doble proteccion que el concreto brinda al
acero, debido a su alta alcalinidad permite la formacién de una capa de O6xido
estable y protectora sobre la superficie del acero, o que impide que este continte
corroyéndose (proteccion quimica). De otra parte, la naturaleza sélida del bloque
de concreto, crea una barrera fisica, la cual impide el acceso libre y directo de
particulas y sustancias que pudieran desproteger al acero de refuerzo e iniciar su
corrosion (proteccion fisica) [24].

1.2.5.1 Corrosion en concreto reforzado

El concreto contiene una gran cantidad de poros los cuales pueden estar
interconectados, haciéndolo permeable a liquidos y gases, pues tanto el agua
como el oxigeno pueden difundirse hacia el acero de refuerzo a través de la
porosidad de la masa de concreto, facilitando la accidén de iones solubles como el

cloruro [24, 68], que desarrollan el proceso de corrosion.

Los factores que favorecen la corrosion son: la excesiva porosidad del concreto; el
reducido espesor del recubrimiento de concreto sobre el refuerzo; la existencia de
grietas en la estructura y la alta concentracién de agentes corrosivos en los

componentes del concreto.

Existen tres tipos de procesos de corrosion en el concreto reforzado:
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1) Corrosion general: Ocurre cuando sucede carbonatacion, el Ca(OH);

reacciona con el CO; (aire) que presenta caida de pH y por tanto se inicia el
proceso de corrosion.

2) Corrosion por esfuerzo: En estructuras sometidas a esfuerzo por tensién lo

cual ocasiona fisuras.

3) Corrosion por picadura: Hay caida del pH en presencia de cloruros, cuyo

ataque indica que la proteccién fisica ha fallado, es decir, que la barrera
fisica no impidi6é que los iones llegaran a la superficie del metal.

1.2.6 Técnicas a utilizar

1.2.6.1 Difraccion De Rayos X (DRX)

Es un método de analisis no destructivo que puede ser usado sobre muestras en
polvo o sélidas, permitiendo el estudio en compuestos quimicos y biolégicos, a su
vez, proporciona medidas precisas de dimensiones moleculares fundamentales en
el analisis de polimeros inorgénicos. Es utilizada para la caracterizacion estructural
del material e identificar sus fases cristalinas y confirmar si las condiciones
termodinamicas y cinéticas establecidas en cada caso fueron favorables para la
obtencién del producto semicristalino.

» Analisis cualitativo
La DRX permite la identificacion de las fases presentes en un sistema
policristalino, este analisis de las fases cristalinas se realiza mediante el método
de Hanawalt utilizando la base de datos cristalografica PDF-2 de la ICDD [27]. La
exactitud del andlisis cualitativo por el método de Hanawalt se debe a la utilizacién
de un pequeio rango de * 0,01 para el intervalo de los valores de d. Este método
utiliza las tres lineas mas intensas para el andlisis cualitativo cambiandolas entre
si para minimizar el problema de las orientaciones preferidas que se pueden

presentar en el andlisis de la muestra.
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Actualmente existen programas que permiten realizar este proceso mas rapido,
mediante comparacién directa del perfil de difraccion observado con los perfiles de
los patrones de difraccidén obtenidos de la base de datos (PDF-2), uno de ellos es
el Crystallographica Search Match (Oxford Cryosistems). Ademas se cuenta con
las bases de datos JCPDS-ICDD, que facilita la identificacion de fases por el

método de polvo.

» Analisis cuantitativo

La DRX de polvo es la técnica mas util para obtener informacidén cuantitativa de
muestras policristalinas ya que las intensidades de las lineas de difraccién de cada
fase son proporcionales a la fraccibn en volumen de la fase presente en la
muestra, todo esto con ayuda de un sistema computacional basado en el método
de Rietveld, que consiste en ajustar un modelo tedrico a un patrén experimental de
DRX utilizando el sistema de minimos cuadrados, hasta obtener el mejor ajuste
entre ambos [70, 15]. El patron de difraccidn calculado se basa en un modelo que
incluye aspectos estructurales (grupo espacial, atomos en la unidad asimétrica,
factores térmicos, etc.), microestructuras (concentracién, tamafo de cristal,
microdeformaciones), e instrumentales (anchura a la altura media del pico de
difraccidbn causada por el instrumento, anchura de las rejillas, tamafo de la
muestra irradiada, penetracion del haz de rayos X en la muestra, etc.) [28]. Los
programas que desarrollan este método son Fullprof, DBWS, GSAS, Rietan vy
RIQAS [28].

1.2.6.2 Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-IR)

Se basa en el hecho de que los enlaces quimicos de las sustancias tienen
frecuencias de vibracidén especificas, que corresponden a los niveles de energia
de la molécula. Estas frecuencias dependen de la forma de la superficie de
energia potencial de la molécula, la geometria molecular, las masas atomicas y al
acoplamiento vibracional. Esta técnica tiene amplias aplicaciones en analisis

cualitativo y cuantitativo. Usada especialmente en investigacién y en la industria
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como una simple y confiable practica para realizar mediciones y control de calidad.
Al medir a una frecuencia especifica a lo largo del tiempo, se pueden medir
cambios en el caracter o la cantidad de un enlace particular, esto es util para medir
el grado de polimerizacién en la manufactura de polimeros [29].

1.2.6.3 Resistencia a la compresion

Capacidad que tiene el concreto para asumir una carga por unidad de area.
Generalmente se expresa en kilogramos por centimetro cuadrado (kg/cm?®) a un
tiempo de secado de 28 dias, se le designa con el simbolo f'c [23].

1.2.6.4 Ataque de sulfatos

Los sulfatos presentes en el suelo, al penetrar en los poros del concreto ocasionan
dafnos en la estructura, debido a dos reacciones quimicas que se efectuan dentro
del concreto, la primera reaccién se lleva a cabo con el hidréxido de calcio
(Ca(OH),) que se libera durante la hidratacion del cemento y la segunda reaccion
se desarrolla con los compuestos hidratados que provienen del aluminato tricalcico
(C3A) del propio cemento. Como consecuencia de la reaccion de los sulfatos con
el hidréxido de calcio resulta sulfato de calcio (yeso) y de la reaccidén con los
hidratos de aluminio célcico se produce sulfoaluminato de calcio (etringita) [22,
38]. En ambos casos, el volumen de los dos productos (yeso y etringita)
representa mas del doble de la suma de los volumenes sélidos de los compuestos
originales que reaccionan. De esta manera, dicho aumento de volumen que no
puede acomodarse en el espacio original de los poros del concreto, genera
esfuerzos internos de tensién, ocasionando microfisuras y continuando hasta

desintegrarlo gradualmente.

1.2.6.5 Espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS)
Técnica no destructiva, que opera en corriente alterna, se basa en la aplicacién de
una senal de voltaje a diferentes frecuencias de oscilacion, generando un flujo de

corriente alterna a través de la celda electroquimica. La naturaleza de dicha celda,
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produce una variacion en el angulo de fase entre la sefial de voltaje y corriente,
ademas de una variacion en la magnitud de la corriente a medida que cambia la

frecuencia de oscilacion [24].

1.2.6.6 Resistencia a la polarizacion lineal (LPR)

Técnica no destructiva, que opera en corriente directa, permite obtener el valor de
Rp, resistencia de polarizacién, la cual refleja el grado de proteccidn que presenta
la capa formada sobre la superficie del acero de refuerzo al estar embebida en
concreto [24].
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2 PARTE EXPERIMENTAL

2.1 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL DE LOS ALUMINOSILICATOS

2.1.1 Analisis por difraccion de rayos X
Los aluminosilicatos, ceniza volante y piedra pémez (figuras 2.1 y 2.2) se
pulverizaron en un mortero de 4gata hasta obtener un tamano de particula de

38 um, posteriormente se realizé el montaje en un portamuestra de llenado lateral.
(Figura 2.3).

Figura 2.1 Cenizas Volantes

Figura 2.2 Piedra Pémez
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Figura 2.3 Montaje llenado lateral

*A=Mortero de agata; B=Tamiz (38um); C=Portamuestra

La toma de datos de las muestras de ceniza volante y piedra pdmez se llevaron a
cabo en un difractdmetro marca RIGAKU modelo D/MAX I1IB, ubicado en el
Laboratorio de Difraccion de Rayos X de la Universidad Industrial de Santander.
Las condiciones de trabajo para cada muestra se describen en la tabla 2.1. La
identificacion de las fases cristalinas de las muestras de ceniza volante y piedra
pdmez se realizaron mediante la comparacién de los picos obtenidos en el
programa Search-Match, con los perfiles de difraccion reportados en la base de
datos PDF-2 del International Center for Diffraction Data (ICDD).

Tabla 2.1 Condiciones de medida de DRX.

Radiacion CuKa (A = 1.5406 A)
Voltaje 40 KV
Amperaje 20 mA
Rango de medicién 2-70° (20)
Tiempo de muestreo / paso 2s
Intervalo de muestreo 0.02° (26)
Rendijas DS | 1°
RS |0.3¢
SS | 1mm
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2.1.2 Anadlisis por Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-
IR)

Las muestras de ceniza volante y piedra pémez se analizaron por medio de la

técnica espectroscopia infrarroja, mediante la elaboracion de pastillas con KBr, el

estudio se llevo a cabo en un espectrémetro infrarrojo de transformada de Fourier

marca Bruker modelo Tensor 27, el cual se encuentra instalado en la Escuela de

Quimica de la Universidad Industrial de Santander.

2.2 SINTESIS DE LOS GEOPOLIMEROS

Una vez conocidas las fases cristalograficas de los aluminosilicatos utilizados en
este trabajo (ceniza volante y piedra pémez), se procedié a realizar la sintesis de
los geopolimeros, segun la literatura [6]. Tanto la ceniza volante como la piedra
pdmez se activaron con una solucion alcalina, basada en una mezcla molar de
hidréxido de sodio y silicato de sodio. La temperatura empleada para la
geopolimerizacién fue de 80°C, durante 10 horas, después de obtener una pasta
viscosa, se dejé secar a temperatura ambiente durante 24 horas, hasta que esta
pasta se endureciera y por ultimo se trituré la muestra obtenida hasta un tamafo
de particula de 4,75 mm (tamiz No.4, segun norma ASTM E-11-87), para realizar
los andlisis posteriores. Adicionalmente se vari6 la concentracién del NaOH entre
3 M 75 My 12 M. A continuacion se muestra en las figuras 2.4 y 2.5 el
procedimiento utilizado para la obtencién de los geopolimeros a base de ceniza

volante y piedra pomez.
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Figura 2.4 Procedimiento para la obtencion del geopolimero a partir de la ceniza volante.

§> SOLUCION ACTIVADORA
niza Volan
Ceniza Volante NaOH + Na,SiO,

.

GEOPOLIMERIZACION

60-100°C, durante 6-12 horas,
con agitacion constante

4

SECADO

24 horas a T ambiente

Figura 2.5 Procedimiento para la obtencion del geopolimero a partir de la piedra pomez.

§> SOLUCION ACTIVADORA
Piedra Pomez
NaOH + Na,SiO,

X

GEOPOLIMERIZACION

60-100°C, durante 6-12 horas,
con agitacion constante

4

SECADO

24 horas a T ambiente
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2.3 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL DE LOS GEOPOLIMEROS

2.3.1 Analisis por difraccion de rayos X

2.3.1.1 Analisis cualitativo
El analisis cualitativo de los geopolimeros se realizé de la misma manera como en

la seccién 2.1.1.

2.3.1.2 Analisis cuantitativo

Una vez realizado el andlisis cualitativo de todos los geopolimeros obtenidos, se
escogieron dos geopolimeros, los cuales dieron los mejores valores de resistencia
a la compresion y se llevd a cabo el andlisis cuantitativo por el Método de Rietveld

de la siguiente manera:

Se prepararon mezclas de cada uno de los geopolimeros y el estandar de
referencia (corinddn Al;O3) en una relaciéon de 80:20. La mezcla fue transferida a
pequenos frascos de vidrios debidamente marcados y tapados. Luego cada frasco
fue golpeado contra una superficie sélida durante 10 minutos, mientras se rotaba
lentamente. Este procedimiento se realiz6 para que los dos componentes se
mezclen sin aglomeracién y se favorezca la homogenizacion, se utiliz6 como

montaje de las muestras el llenado lateral.

Los refinamientos para el analisis cuantitativo se efectuaron con el programa
Rigas version 5.0.7. (MDI, Rietveld Quantitative Analysis and Whole Pattem
Fitting, 1999). El refinamiento se llevd a cabo en la secuencia general para cada
una de las fases presentes en las muestras, hasta alcanzar la convergencia,
refinando los siguientes parametros: factores de escala, parametros del
background, constantes de celda, parametros del ancho maximo a la altura media
del pico FWHM (U, V, W) para todas las fases, intensidad de la fase amorfa y

posiciones atémicas.
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Como resultado del refinamiento fue posible determinar la composicion para cada
una de las fases presentes en los geopolimeros. Estos valores fueron dados en
porcentaje en peso, ademas fue posible cuantificar el material amorfo presente en

los materiales [30].

2.3.2 Anadlisis por Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-
IR)

El analisis por IR se realiz6 de la misma manera como en la 2.1.2.

2.4 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL DEL CEMENTO

2.4.1 Anadlisis por difraccion de rayos X

2.4.1.1 Analisis cualitativo

El cemento se pulverizé en un mortero de agata, hasta obtener un tamafno de
particula de 38 pm, posteriormente se realiz6 el montaje en un portamuestra de
llenado lateral. La toma de datos de la muestra de cemento se llevd a cabo en un
difractometro marca RIGAKU modelo D/MAX 1lIB, ubicado en el Laboratorio de

Difraccién de Rayos X de la Universidad Industrial de Santander.

El tratamiento de los datos se realizé de la misma manera que con los

aluminosilicatos en la seccién 2.1.1.

2.4.1.2 Analisis cuantitativo

Una vez realizado el andlisis cualitativo del cemento, se prosiguié a realizar el
andlisis cuantitativo por el Método de Rietveld. Se prepar6 una mezcla del
cemento y el estandar de referencia (corinddén Al,O3) en una relacion de 80:20. La
mezcla fue transferida a un pequefio frasco de vidrio debidamente marcado y
tapado. Luego el frasco fue golpeado contra una superficie sélida durante 10

minutos, mientras se rotaba lentamente. Este procedimiento se realiz6 para que
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los dos componentes se mezclen sin aglomeracibn y se favorezca la

homogenizacién, se utilizé como montaje de la muestra el llenado lateral.

El refinamiento para el analisis cuantitativo se realiz6 de la misma manera que con

los geopolimeros en la seccion 2.3.1.2.

Como resultado del refinamiento fue posible determinar la composicion para cada
una de las fases presentes en el cemento diamante. Estos valores fueron dados
en porcentaje en peso, ademas fue posible cuantificar el material amorfo presente

en el material [30].

2.4.2 Anadlisis por Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-
IR)

El cemento diamante se analizé por medio de la técnica de espectroscopia

infrarroja, mediante la elaboracién de pastillas con KBr, el estudio se llevé a cabo

en un espectrémetro infrarrojo de transformada de Fourier marca Bruker modelo

Tensor 27, instalado en la Escuela de Quimica de la Universidad Industrial de

Santander.

2.5 ELABORACION DE LAS PROBETAS

Las probetas utilizadas en este trabajo se prepararon a partir de los materiales que

se observan en la tabla 2.2.

Tabla 2.2 Descripcion de los materiales empleados para la elaboracion de las probetas.

MATERIAL DESCRIPCION
Cemento Pértland tipo I. Marca CEMENTO DIAMANTE.
Agregado grueso Piedra triturada con tamafo maximo de 19 mm,
proveniente de Pescadero.

43




Agregado fino Arena con tamano maximo de 4,75 mm, proveniente

de Pescadero.

Agua Tomada del acueducto, ya que es apta para la
elaboracion de mezclas de concreto, segun norma
ICONTEC NTC 3459 [32].

A los agregados, grueso [34] y fino [35] se les determind la densidad (2.1),
mediante la medicidbn del desplazamiento ocasionado por una cantidad

determinada de material, a un volumen determinado de agua.

_ peso del material (g) (2.1)
P volumen desplazado (ml) '

Adicionalmente a ambos agregados se les determind el porcentaje de absorcidon
[36], como la pérdida de peso por la cantidad de humedad evaporada al calentar a
100°C la muestra. Este procedimiento se realiz6 por ftriplicado hasta peso

constante. El porcentaje de absorcidn se obtuvo al aplicar la ecuacién 2.2.

(peso himedo- peso seco)

% Absorcién= *100 (2.2)

pesohumedo

2.5.1 Diseno de mezcla

En este trabajo se realizaron dos fases, en la primera fase la cantidad de
agregado fino adicionado a las probetas, se sustituyé al 100% por los
geopolimeros, con el fin de observar cambios en la resistencia mecanica del
concreto, en este caso la concentracion de la solucién de NaOH empleada para la
sintesis fue de 3 M; y la segunda fase consistid, en sustituir solamente el cemento
en un 10, 20 y 30% con los geopolimeros, ya que la finalidad del proyecto es
obtener un material que puede sustituir al cemento, en esta fase se utilizaron tres

concentraciones de la solucion de NaOH 3 M, 7.5 M y 12 M, para observar el
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cambio que ocasiona el agente activador en los geopolimeros y a su vez en la
resistencia a la compresion en el concreto. Para llevar a cabo la segunda fase, se
realizé un disefio experimental con el programa STATGRAPHICS Version 4.0,
obteniéndose 16 experimentos para realizar, cuyas variables fueron la

concentracion de NaOH, el porcentaje de sustitucién y el tiempo de curado.

Se construyeron probetas de referencia, es decir, en las que no se cambid ningun
material. Los disefios de mezclas de concreto se realizaron de acuerdo a los
procedimientos técnicos utilizados en Tecnoconcretos S.A [31], los cuales se
ajustan al cdédigo A.C.I 318-71. En las tablas 2.3, 2.4 y 2.5, se observan los

disenos utilizados en este trabajo.

Tabla 2.3 Parametros de disefio para las probetas de referencia.

PARAMETRO DESCRIPCION
ASENTAMIENTO 5.0-10.0 cm
TAMANO MAXIMO DE AGREGADO 19 mm
GRUESO
RESISTENCIA ESTRUCTURAL DEL 3500 psi
DISENO
CONTENIDO DE AGUA 200 kg/m® de concreto
RELACION AGUA/CEMENTO 0.51
CONTENIDO DE CEMENTO 392 kg/m® de concreto
CONTENIDO DE AGREGADO GRUESO 1106 kg/m® de concreto
CONTENIDO DE AGREGADO FINO 675.51 kg/m® de concreto

Tabla 2.4 Parametros de disefio para las probetas de la primera fase (sustitucion del
agregado fino).

PARAMETRO DESCRIPCION
ASENTAMIENTO 5.0-10.0 cm
TAMANO MAXIMO DE AGREGADO 19 mm
GRUESO
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RESISTENCIA ESTRUCTURAL DEL 3500 psi
DISENO
CONTENIDO DE AGUA 200 kg/m® de concreto
RELACION AGUA/CEMENTO 0.51
CONTENIDO DE CEMENTO 392 kg/m® de concreto
CONTENIDO DE AGREGADO GRUESO 1106 kg/m® de concreto
CONTENIDO DE AGREGADO FINO, EN G.C* G.P**
ESTE CASO DEL GEOPOLIMERO 489* kg/m® de 458** kg/m® de
concreto concreto

*G.C: Geopolimero a base de ceniza volante, valor dado por la densidad y el porcentaje de
absorcion.

**G.P: Geopolimero a base de piedra pomez, valor dado por la densidad y el porcentaje de
absorcién, el cual es diferente al G.C.

Tabla 2.5 Parametros de disefio para las probetas de la segunda fase (sustitucion de
cemento en un 10, 20 y 30%).

PARAMETRO DESCRIPCION
ASENTAMIENTO 5.0-10.0 cm
TAMANO MAXIMO DE AGREGADO GRUESO 19 mm
RESISTENCIA ESTRUCTURAL DEL DISENO 3500 psi
CONTENIDO DE AGUA 200 kg/m® de concreto
RELACION AGUA/CEMENTO 0.51
CONTENIDO DE CEMENTO:GEOPOLIMERO* 90:10 80:20 70:30
EN kg/m® DE CONCRETO 352.8:39.2 | 313.6:78.4 | 274.4:117.6
CONTENIDO DE AGREGADO GRUESO 1106 kg/m® de concreto
CONTENIDO DE AGREGADO FINO 675.51 kg/m® de concreto

*Sustitucion hecha con ambos geopolimeros, es decir probetas con G.C y otras probetas con G.P.

2.5.2 Construccion de las probetas

Después de disenar la mezcla, se prosiguié a la elaboracion de las probetas
cumpliendo con los parametros descritos en la seccion anterior y siguiendo con la
reglamentacion de la norma ICONTEC NTC 1377 [37]. Para la elaboracién de las
probetas se utilizaron moldes de cilindros hechos en PVC con base metélica en
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acero (figura 2.6). Antes de verter la mezcla de concreto en el molde, éste fue

humedecido con acpm para facilitar el desmolde de las probetas.

Figura 2.6 Cilindros empleados para la elaboracion de las probetas.

La mezcla se realizd en un platon metélico (figura 2.7), homogenizando en primer
lugar el agregado fino con el cemento, luego se incorpord el agregado grueso,
adicionando el agua lentamente. Después de obtener una pasta homogénea, se
prosigue a verter la mezcla en los moldes, compactandola con una barra de acero
[37]. La mezcla se dejé en el molde durante un dia a temperatura ambiente, al

cabo de este tiempo, la probeta se retir6 del molde.

Figura 2.7 Preparacion de la mezcla.

Cada probeta posee un diametro de 7.5 cm y una longitud de 15 cm, para un
volumen de 663 cm®. En total se realizaron 67 probetas, de las cuales 18 fueron
elaboradas para la primera fase, 44 para la segunda fase del proyecto y 5 para la
prueba de sulfatos (figura 2.8).
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Figura 2.8 Probetas obtenidas.

2.5.3 Proceso de fraguado

Este proceso se realiza para evitar que el concreto pierda humedad con el tiempo,
inicia una vez el agua hace contacto con el cemento y los agregados durante la
preparaciéon de la mezcla. El fraguado inicial se conoce como el estado de
compactacion primario que se realiza durante las 24 horas, después de
transcurrido ese tiempo, las probetas fueron sumergidas totalmente en agua,
iniciandose el fraguado normalizado, en el cual el concreto se humedece
adquiriendo las propiedades de compactacién necesarias para obtener alta
resistencia (figura 2.9).

Figura 2.9 Probetas sumergidas en agua para el proceso de fraguado.

El fraguado para las probetas de referencia se realizd hasta los 28 dias, tiempo en
el cual alcanzan la mayor resistencia [37], las otras probetas en las que se

utilizaron los geopolimeros se dejaron hasta los 28 dias y algunas hasta 90 dias
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para observar algun cambio en la resistencia. El procedimiento de fraguado se
realiz6 segun la norma ICONTEC NTC 1377 [37].

2.6 CARACTERIZACION DE LAS PROBETAS DE CONCRETO

2.6.1 Mecanica

2.6.1.1 Resistencia a la compresion

Esta prueba fue realizada segun Norma ICONTEC NTC 673 [39] por la Escuela de
Ingenieria Civil de la Universidad Industrial de Santander, en la maquina universal
de ensayos INSOLTEC LTDA (figura 2.10).

Figura 2.10 Maquina universal de ensayos INSOLTEC LTDA.

Las pruebas de resistencia a la compresion para la primera fase del proyecto se
realizaron a los 7, 14, 28 y 90 dias de fraguado, registrando por duplicado cada
medicion. Para la segunda fase se realizaron mediciones para 7, 17, 28 y 90 dias

de fraguado.
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2.6.2 Quimica

2.6.2.1 Resistencia a los sulfatos

Esta prueba fue realizada segun Norma |.N.V E-220-07 [38], permite determinar la
resistencia a la desintegracién de los concretos, por la accién de soluciones

saturadas de sulfato de sodio.

Se utilizaron probetas de 7.5 cm de diametro y de longitud 15 cm, con un fraguado
de 28 dias. La solucién de sulfato de sodio se prepard disolviendo 250 g de sal
anhidrida por litro de agua.

2.6.3 Eléctrica

2.6.3.1 Proceso de corrosion

Para este andlisis se elaboraron probetas de 2 cm de didmetro y 4 cm de longitud,
cumpliendo con los parametros establecidos en la Norma ICONTEC NTC 1377
[37], este andlisis solo se aplico para los geopolimeros que dieron mejores valores

de resistencia a la compresidn en la segunda fase del proyecto.

2.6.3.2 Diserio y elaboracion de las celdas electroquimicas

Las celdas electroquimicas utilizadas en el proyecto corresponden a probetas de
concreto armado, estas probetas se fabricaron con la misma relacion observada
en la tabla 2.5, pero no se utilizé6 agregado grueso, puesto que las probetas tenian
un volumen muy pequefio, en el cual no se podia incorporar un agregado de 19
mm de diametro, en cada probeta se introdujo un electrodo de referencia (grafito)
y un electrodo de trabajo (acero) ver figura 2.11.
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Figura 2.11 Probetas para el proceso de corrosion.

Electrodo de
referencia (grafito)

Electrodo de
trabajo (acero)

En la celda electroquimica el electrodo de trabajo actia como acero de refuerzo
de las estructuras de concreto y el electrodo de referencia permite registrar el
potencial de dicho acero de refuerzo. Se elaboraron 7 probetas, la de referencia
(patrén sin modificaciones), 3 con sustituciones del 10, 20 y 30% de cemento por
el geopolimero a base de ceniza volante y 3 con las mismas sustituciones pero

con geopolimero a base de piedra pomez.

2.6.3.3 Seguimiento del proceso de corrosion

El estudio del comportamiento electroquimico de la interfase metal-concreto se
realizé mediante el seguimiento a las probetas elaboradas anteriormente, estas
probetas fueron expuestas a un ambiente de corrosion, el cual consistié de
sumergirlas en una solucién salina de 2% de NaCl con flujo de oxigeno constante,

con el fin de acelerar la corrosion (figura 2.12).

Figura 2.12 Ambiente de corrosion.




Para el seguimiento electroquimico se utiliz6 la técnica de espectroscopia de
Impedancia (EIS) en corriente alterna y se soport6 con la técnica de Resistencia a
la polarizacién lineal (LPR) en corriente directa.

La prueba electroquimica se iniciaba cuando se alcanzaba la estabilidad del
potencial de circuito abierto (EIS), previa conexidén de los electrodos de la probeta
de concreto al equipo correspondiente. Se realizaron 9 monitoreos
correspondientes a 0, 1, 2, 4, 8, 11, 15, 31 y 44 dias de exposicidén en el medio de
corrosion.

2.6.3.4 Espectroscopia de impedancia electroquimica, EIS

Se realiz6 la toma de datos con la unidad de impedancia IM6 BAS-Zahner (figura
2.13), segun norma ASTM G3 [40]. La sefal de voltaje en corriente alterna
utilizada para generar el espectro de impedancia es una onda sinusoidal de

amplitud de 50 mV con un rango de frecuencia desde 200 kHz a 20 mHz.

Figura 2.13 Equipo utilizado para al analisis de corrosion.

El montaje experimental consta de: 1) medidor de impedancias, constituido por un
potenciostato mas un analizador de respuesta frecuencial (FRA), encargado de
registrar la informacién de voltaje, corriente y diferencia de fase; 2) software para
la visualizacion y andlisis de pruebas electroquimicas, Thales de marca Zahner
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Messtechnic; 3) celda electroquimica, probeta de concreto con el sistema de

electrodos y 4) cables de conexion.

2.6.3.5 Resistencia a la Polarizacion Lineal, LPR.
El montaje requerido para realizar las mediciones de resistencia a la polarizacién
lineal es el mismo que se utiliza para realizar pruebas de EIS, pero en esta técnica

se trabaja con corriente directa.
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3 ANALISIS DE RESULTADOS

3.1 CARACTERIZACION MINERALOGICO DE LOS ALUMINOSILICATOS

Las fases mineral6gicas de los aluminosilicatos (CENIZA VOLANTE Y PIEDRA

POMEZ) fueron caracterizadas por la técnica de difraccion de rayos X.

En las tablas 3.1 y 3.2 se muestran las fases cristalinas encontradas tanto para la
ceniza volante como para la piedra pémez, con sus posiciones en 20° mas

intensas.

Tabla 3.1 Fases cristalinas de las cenizas volantes.

Fase Formula 20°
Cuarzo SiO, 20’75;y2§é?§’é 50,05
Mullita Al(Alo.83Si1.080485) | 26,20; 16,34; 40,78

Hematita Fe,Os 33,14
Magnetita Fe;0, 35,52
Berlinita AIPO, 26,41

Rutilo TiO, 27,08

Anatasa TiO, 25,71
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Tabla 3.2 Fases cristalinas de la piedra pomez.

Fase

Formula

20°

Anortita

AlgCa(SiO4)2

26,601; 28,055

Anortoclasa, syn

Nao_71 Ko_ggAlSigOg

22,872; 27,562;

Fe)2(Sis.1Alg.0)O10(0OH),

27,814

Halita, potasio, syn Ko.4Nao ¢Cl 30,245
Cuarzo alfa SiO, 26,601; 67,690

Wuestita, syn Fe 97120 41,927

Magnetita Fe;0, 35,550

Muscovita 3T (K, Na)(Al, Mg, 22,872

Como se observa en las figuras 3.1 y 3.2, la estructura de estos aluminosilicatos
se constituye fundamentalmente por una gran cantidad de fase amorfa, causada
por la ausencia de un ordenamiento cristalino en sus fases, ubicada en el rango
20° entre 15°35° para la piedra pomez y entre 20°-30° para la ceniza [19]. La
piedra pomez presenta mayor cantidad de fase amorfa que la ceniza, debido a que

en la piedra pomez el ordenamiento de los atomos internos es menor comparado

con la microestructura de la ceniza.
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Figura 3.1 Patron DRX de la ceniza volante.
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C=cuarzo; M=mullita; H=hematita; Ma=magnetita; B=berlinita; R=rutilo; A*=anatasa
Figura 3.2 Patron DRX de la piedra pdmez.
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A=anortita; An=anortoclasa; H=halita; C=cuarzo; W=wuestita; M=magnetita; Mu=muscovita
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3.2 CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA INFRARROJA DE
TRANSFORMADA DE FOURIER (FT-IR) DE LOS ALUMINOSILICATOS

En las figuras 3.3 y 3.4 se observa la banda caracteristica de las vibraciones de
Si-O y AI-O presentes en los aluminosilicatos, esta banda se encuentra en la
region de 1080-1090 cm™' para las cenizas y en 1100-1110 cm™ para la piedra
pémez. La banda de muy baja intensidad en la regién de 1600-1660 cm™,
observadas en los espectros corresponde a 6xidos de minerales presentes en
pequefas proporciones en la ceniza volante y en la piedra pémez, la banda ancha
de 2500 hasta 3700 cm™' aproximadamente, indica la presencia de agua en ambos
minerales [4,6]. El amplio espesor de las bandas se debe principalmente a la
naturaleza amorfa de los aluminosilicatos, comprobandose de esta manera lo

observado en los patrones de DRX.

Figura 3.3 Espectro infrarrojo de las cenizas.
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Figura 3.4 Espectro infrarrojo de la piedra pomez.
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3.3 SINTESIS DE LOS GEOPOLIMEROS

La sintesis de los geopolimeros GP y GC, se llevé a cabo satisfactoriamente como
se describi6é en la parte experimental. En la figura 3.5 se muestra el mecanismo
propuesto para la obtencion de los geopolimeros. La ceniza volante y la piedra
pdmez son aluminosilicatos insolubles en agua, por lo que la primera etapa de la
reaccién es la disolucién de estos aluminosilicatos en la solucién de NaOH,
formandose el ién aluminato y el acido monosilico, estas especies se coordinan
tetraédricamente debido a las condiciones altamente alcalinas, formandose el i6n
ortosialato, encargado de que ocurra la policondensacién. La sintesis se lleva a
cabo a través de oligbmeros, los cuales proporcionan la unidad estructural de la
red polimérica. La carga del ion ortosialato se estabiliza con la presencia del catién
sodio, y como resultado de esta sintesis se obtienen el geopolimero y moléculas
de agua.
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Figura 3.5 Mecanismo propuesto para la obtencion de los geopolimeros GC y GP.
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3.4 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL DE LOS GEOPOLIMEROS

3.4.1 Analisis por difraccion de Rayos x

3.4.1.1 Analisis cualitativo

e GC
En la figura 3.6 se muestran los patrones de DRX obtenidos para el geopolimero a

base de ceniza, utilizando diferentes concentraciones de la solucion de NaOH
(3M,7.5My 12 M). Se identificd en la microestructura de estos materiales la fase
amorfa presente en la ceniza volante, pero con menor intensidad, sufriendo un
corrimiento de 0.5° en el eje de 26. En los tres difractogramas de los geopolimeros
a base de ceniza volante, se observa la formacion de nuevas fases cristalograficas
que no estan presentes en la ceniza, estas fases resultan de la disolucion de la
estructura del aluminosilicato con la solucién alcalina. Los iones resultantes de la
reaccién forman fases como: termonitrita, albita, calcita, muscovita, clinocloro,
microclina, trona y anortoclasa, que consisten en general de aluminosilicatos de
sodio, potasio, magnesio y aluminio, con excepcion a la trona, calcita y temonatrita
que consisten de carbonatos, formados principalmente de la reaccién de los iones
alcalinos de la red geopolimérica con el CO, presente en el medio ambiente. En
estos materiales se conservan dos fases cristalograficas de la ceniza, el cuarzo y
la mullite, las reflexiones caracteristicas de estas fases sufren corrimientos del
orden de 0.09° de 26.

Las fases nombradas anteriormente se encuentran en los tres GC, excepto la
trona, que Unicamente se encuentra en el GC 12 M, debido principalmente a que
este geopolimero se obtiene con exceso de sodio; en el GC 7.5 My GC 3 M se
presenta la anortoclasa, la cual no esta presente en el GC 12 M, lo que indica que
a mayor concentracion de NaOH se presentan mas fases carbonatadas, es decir

que ha 12 M se ha logrado el mayor grado de geopolimerizacién.
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Figura 3.6 Difractogramas de los GC.
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C=cuarzo; M=mullita; H=hematita; Ma=magnetita; B=berlinita; R=rutilo; A*=anatasa; A=albita;
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¢ GP

En la figura 3.7 se muestran los patrones de DRX obtenidos para el geopolimero a
base de piedra pdmez, utilizando diferentes concentraciones de la solucién de
NaOH (3 M, 75 M y 12 M). Se identific6 en la microestructura de estos
geopolimeros, la fase amorfa presente en la piedra pdmez, pero con menor

ensanchamiento e intensidad.

En los tres difractogramas de los geopolimeros a base de piedra pémez, se
observa la formacién de nuevas fases cristalograficas que no estan presentes en
la pdmez, estas fases resultan de la disolucidén de la estructura del aluminosilicato
con la solucién alcalina. Los iones resultantes de la reaccion forman fases como:
termonitrita, calcita, clinocloro, microclina, albita, cristobalita, dolomita y trona, que
consisten en general de aluminosilicatos de sodio, potasio, magnesio y aluminio,
con excepcion a la trona, calcita, dolomita y temonatrita que consisten de
carbonatos, formados principalmente de la reaccion de los iones alcalinos de la
red geopolimérica con el CO, presente en el medio ambiente. En estos materiales
se conservan dos fases cristalograficas de la piedra pdmez, el cuarzo y la
muscovita, las reflexiones caracteristicas de estas fases sufren corrimientos del
orden de 0.08° de 26.

Las fases nombradas anteriormente se encuentran en los tres GP, excepto la
trona, que unicamente se encuentra en el GP 3 M; enlos GP 7.5 My GP 12 M se
presenta clinocloro, que no se encuentra en el GP 3 M, lo que indica que todo el
SiO2 y Al,O3 presentes en la piedra pdmez se activan a menor concentracion de

NaOH, es decir que ha 3 M se ha logrado el mayor grado de geopolimerizacion.
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Figura 3.7 Difractogramas de los GP.
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Los desplazamientos observados tanto en los difractogramas del GC como del GP
tras la activacién alcalina y posterior geopolimerizacién, se deben principalmente a
los cationes alcalinos que promueven la disolucién y posterior destruccion de la
estructura del aluminosilicato [21] para dar lugar al gel aluminosilicato de sodio.

3.4.1.2 Analisis cuantitativo

El analisis cuantitativo se llevo a cabo en los geopolimeros que presentaron mayor
grado de geopolimerizacién, el GC 12 My el GP 3 M, con el fin de determinar la
cantidad numérica de cada una de las fases y expresar simultaneamente
caracteristicas particulares como: sistema cristalino, grupo espacial y constantes
de celda, para esto se utilizé la base de datos PDF-2 del International Centre for
Diffraction Data (ICDD) [30].

e GC12M
En la tabla 3.3 y figura 3.8 se muestran los resultados obtenidos durante el

refinamiento del GC 12 M, por el método de Rietveld, se variaron un total de 103
parametros como: factores de escala, constantes de celda (a, b, c), parametros del
ruido de fondo y pardmetros de resolucién del ancho medio (U, V, W). Los valores
residuales obtenidos en el refinamiento de las fases cristalograficas fueron:
Rwp=17,75% y Rp=13,55%, los cuales reflejan que la calidad de los datos
obtenidos en la medicidén del patrén son buenos, Rg se encuentra entre 5,28%-
12%, lo que sefiala que los modelos escogidos son acertados en cuanto a grupo
espacial, parametros de red y posicion de los atomos. Por otra parte, la bondad
del ajuste (goodness of fit) obtenido después del refinamiento es de 1,80, lo que

indica una buena confiabilidad del ajuste [71].
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Tabla 3.3 Resultados del refinamiento del GC 12M.

GC12M

Fases* Cu Tr Al Mi Mus Te Mu Cli Cal
ICSD** 90145 35191 90142 35335 26818 34886 66448 74009 18166
Variables Refinadas 103
a(A) 4,9105(2) | 20,419(4) | 8,142(1) 8,705(1) | 5,1682(7) | 6,479(1) 7,571(2) 5,304(2) 5,002(1)
b (A) 4,9105(2) 3,4928(6) | 12,879(2) | 13,004(2) | 5,1682(7) | 10,730(3) 7,639(2) 9,435(4) 5,002(1)
c(A) 5,4024(4) 10,331(2) | 7,2115(9) | 7,314(1) | 30,146(9) | 5,255(1) | 2,9035(6) | 14,310(4) | 16,976(7)
a(°) 90 90 94,56(1) 94,01(2) 90 90 90 90,92(4) 90
B () 90 106,52(2) | 117,68(1) | 117,77(2) 90 90 90 97,42(4) 90
v (©) 120 90 87,62(1) 84,12(2) 120 90 90 90,00(6) 120
V (A 112,816 706,365 667,424 728,544 697,298 365,380 167,953 710,231 367,903
p (g/cm3) 2,653 2,125 2,613 2,537 2,850 2,254 3,137 2,644 2,710

= 0,7181 0 0 0 0 0 0 0 0

é 0,2958 0,2729 0 0 0 0 0 0 0

w 0,0427 0,0065 0,0339 0,0415 0,0592 0,0353 0,0266 0,0384 0,0355
Rg (%) 5,99 5,28 8,55 10,44 7,92 10,40 12 11,73 8,74
Rp (%) 13,55
Rwe (%) 17,75
Bondad del Ajuste 1,80
% DRX (cuantitativo) 24,4 13,4 8,6 8,2 4.4 4,3 3,8 2,5 1,0
% Amorfo 29,5

*Fases: Cu= Cuarzo; Tr= Trona; Al= Albita; Mi= Microclina; Mus= Muscovita; Te= Termonatrita; Mu= Mullita; Cli= Clinoclore; Cal= Calcita,

**ICSD: Inorganic Crystal Structure Database
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Figura 3.8 Difractograma refinado del GC 12 M.
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En la tabla 3.4 y figura 3.9 se muestran los resultados obtenidos durante el
refinamiento del GP 3 M por el método de Rietveld, se variaron un total de 81
parametros como: factores de escala, constantes de celda (a, b, c), parametros del
ruido de fondo y pardmetros de resolucién del ancho medio (U, V, W). Los valores
residuales obtenidos en el refinamiento de las fases cristalograficas fueron:
Rwp=21,66% y Rp=16,51%, los cuales reflejan la buena calidad de los datos
obtenidos en la medicion del patron, Rg se encuentra entre 8,59%-18,95%, lo que
sefala que los modelos escogidos son acertados en cuanto a grupo espacial,
parametros de red y posicion de los atomos. Por otra parte, la bondad del ajuste
(goodness of fit) obtenido después del refinamiento es de 1,98, lo que indica una

buena confiabilidad del ajuste [71].
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Tabla 3.4 Resultados del refinamiento del GP 3M.

GP3M

Fases* Cu Tr Mi Al Te Mus Cli Cal
ICSD** 90145 35191 35335 34657 34886 26818 66258 18166
Variables Refinadas 81
a(A) 4,91212(9) 20,411(1) 8,563(2) 8,179(1) 6,4685(7) | 5,1877(6) 5,388(2) 4,9751(7)
b (A) 4,91212(9) 3,4897(3) 13,026(2) 12,796(3) 10,744(1) | 5,1877(6) 9,380(5) 4,9751(7)
c(A) 5,4078(3) | 10,3266(9) 7,316(1) 7,151(1) 5,2501(6) | 30,049(7) | 14,225(6) | 17,064(4)
a(9) 90 90 91,36(2) 95,04(3) 90 90 90 90
B (°) 90 106,435(8) 117,68(2) 116,39(1) 90 90 95,51(6) 90
v (©) 120 90 86,78(2) 87,70(3) 90 120 90 120
V (A 113,005 705,528 721,715 667,884 364,907 700,380 715,633 365,774
p (g/cm3) 2,649 2,128 2,561 2,607 2,257 2,837 2,820 2,726

= 0 0 0 0 0 0 0 0

; 0 0 0 0 0 0 0 0

w 0,0099 0,0112 0,0326 0,0269 0,0116 0,0369 0.0376 0,0276
Rg (%) 8,59 13,86 13,95 18,95 14,78 11,23 14,03 15,45
Rp (%) 16,51
Rwe (%) 21,66
Bondad del Ajuste 1,98
% DRX (cuantitativo) 16,2 14,4 9,9 8,7 7,5 6,7 2,8 2,4
% Amorfo 31,2

*Fases: Cu= Cuarzo; Tr= Trona; Mi= Microclina; Al= Albita low; Te= Termonatrita; Mus= Muscovita; Cli= Clinoclore lIb-2; Cal= Calcita,

**ICSD: Inorganic Crystal Structure Database
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Figura 3.9 Difractograma refinado del GP 3 M.
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3.4.2 Caracterizacion por espectroscopia infrarroja de transformada de
Fourier (FT-IR) de los geopolimeros
El analisis por IR de los geopolimeros obtenidos evidencia la presencia del
agregado inorganico. La banda caracteristica de las vibraciones producidas por los
6xidos de Si y de Al, se ha desplazado a valores mas bajos (1030-1018 cm™") para
ambos geopolimeros, con una variacion en su intensidad. Este comportamiento se
debe a la transformacion que sufre el precursor aluminosilicato (Al,O3. 2Si0O3) a i6n
ortosialato, por la presencia del agente alcalino, el cual activa los enlaces de los
6xidos, formando las dos especies, el i6n aluminato (AI(OH)*) y el &cido
monosilico (OSi(OH)*), encargados de formar el mondmero
(n(OH)3-Si-O-Al-(OH)s3) intermediario de la policondensacién. Las bandas ubicadas
entre 600 cm™' y 800 cm™' se relacionan a las vibraciones de tensién del enlace Al-
O, las bandas ubicadas entre 400 y 600 cm” se asocian a vibraciones por
deformacién del enlace Si-O-Si y Al-O-Si. El pico ubicado en 1641 cm™ para los
GP y en 1638 cm' para los GC, corresponde a la vibracién por deformacién del
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enlace H-OH, ya que el alto contenido de alcalis en la red polimérica disminuye el
tamarno del poro, evitando de esta manera la evaporacion del agua [14]. La mayor
intensidad de la banda se asocia al mayor numero de moléculas de agua
presentes en el GC 12 My en el GP 3 M, debido a que en estos geopolimeros se
logra el mayor grado de geopolimerizacién. La banda ancha y muy intensa en
3452 cm’' para los GP y en 3453 cm’' para los GC, resulta de las vibraciones de
tension del grupo enlazante —OH del agua presente en forma molecular libre o
adsorbida en la superficie o poros del geopolimero. La banda que se encuentran
en la regién de 1025-800 cm' aproximadamente se deben a las vibraciones de
flexién del enlace Si-O provenientes del silicato de sodio, esta banda se centra en
1029 cm™ para los GP y en 1025 cm™ para los GC. La banda en 1410 cm™' para
los GP y en 1404 cm™ para los GC se atribuyen a vibraciones de tension del C-O
de carbonatos presentes en los geopolimeros, la presencia de carbonatos se debe
a la interaccién del material con el CO, del medio ambiente, en este caso para
formar carbonatos de sodio, comprobandose de esta manera la presencia de las
fases, la trona y temonatrita. EI amplio espesor de las bandas detectadas se
atribuye principalmente a la naturaleza amorfa de los geopolimeros, las bandas
son mas anchas en los GP debido a que presentan mayor porcentaje de amorfo
que los GC (Anexos Ky L).

3.5 CARACTERIZACION DE LAS PROBETAS DE CONCRETO
3.5.1 Analisis mecanico (Resistencia a la compresion)

e Fase1

En la figura 3.10 se muestran los valores de resistencia a la compresién
[f'c(kg/cm?)], obtenidos para los concretos fabricados en la primera fase, con
cemento Portland (OPC), GC y GP, los dias de secado fueron de 7, 14, 28 y 90
dias (Norma ICONTEC 673). Se observé que efectivamente los geopolimeros

afectan la matriz del concreto, generando un gradiente de resistencia mayor que el
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concreto de referencia. En los resultados mostrados se debe tener en cuenta que
la resistencia fue pequefia, debido a que los geopolimeros sintetizados
sustituyeron al 100% el agregado fino (arena), el cual es una de las materias
primas del concreto, que a su vez le proporciona la resistencia junto con el
agregado grueso [23].

Figura 3.10 Resistencia de los concretos OPC, GC y GP.
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Los concretos muestran un aumento en la resistencia con el transcurso del tiempo
de secado, el concreto con OPC tiene su maxima resistencia a los 28 dias de
secado, en cambio los concretos fabricados con los geopolimeros siguen
aumentando con los dias. Se observa que el concreto con GC a los 7 dias
muestra una resistencia menor que el de GP, pero a los 14 dias su resistencia

aumenta considerablemente a comparacién con el concreto de GP.

e Fase?2

En las figuras 3.11 y 3.12 se muestran los valores de resistencia a la compresion
[f'c(kg/cm?)] obtenidos para los concretos fabricados en la segunda fase, con GC y
con GP, los dias de secado fueron de 7, 17, 28 y 90 dias (Norma ICONTEC 673).
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En los resultados mostrados se debe tener en cuenta que los geopolimeros
sintetizados sustituyeron el 10, 20 y el 30% del cemento, mostrando valores altos

cuando se sustituye el 10% del cemento con un tiempo de fraguado de 28 dias.

Figura 3.11 Resistencia del concreto GC.
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Los valores mas altos de resistencia se observan en el geopolimero GC de mayor

grado de geopolimerizacion a 12 M, como se discutié anteriormente.

71



Figura 3.12 Resistencia del concreto GP.
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Los valores mas altos de resistencia se observan en el geopolimero GP de mayor
grado de geopolimerizacion a 3 M, como se discutidé anteriormente.

Los concretos muestran un aumento en la resistencia a medida que se incrementa
el tiempo de secado; el concreto normal, tiene su maxima resistencia a los 28 dias
de secado, en cambio los concretos fabricados con los geopolimeros siguen

aumentando con los dias.

En los resultados obtenidos se aprecia una relacion entre las resistencias
mecanicas, la concentracion de la solucién alcalina y el porcentaje de sustitucion.
De esta manera a medida que se aumenta la concentracién de NaOH en los GC
se incrementa el desemperio mecanico del material, ocurriendo lo contrario con los
GP, en los cuales disminuye la resistencia a la compresién a medida que aumenta
la concentracion de NaOH.

El efecto negativo en las resistencias mecénicas obtenidas en la investigacion, es
posible atribuirlo a la presencia de un mayor contenido de silice activa que puede
dificultar la formacién del gel alcalino y reducir el enlace entre las particulas [14];
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ademas de promover un mayor consumo de metal alcalino (Na) en el proceso de
policondensacion, lo cual contribuye a disminuir la densidad aparente del producto
final, siendo posible que el mayor contenido de alcali en el sistema conlleve a un
fraguado mas acelerado, lo cual impide tener tiempos adecuados de disolucién y
policondensacion, con efecto negativo en las propiedades mecéanicas. Los
resultados encontrados en esta investigacion presentan controversia con los
reportados [45, 46], atribuyéndose estas diferencias a las caracteristicas

fisicoquimicas de los precursores utilizados.

3.5.2 Analisis quimico (Resistencia a los sulfatos)

Las probetas geopoliméricas, sumergidas en la solucion saturada de sulfato de
sodio, mostraron con el tiempo desgaste en el material, disminuyendo su peso y
fragmentdndose mas rapido, comparadas con la probeta de referencia. Estos
resultados es posible que se atribuyan a la modificacién de la estructura porosa,
es decir, se aumentd la permeabilidad de los sulfatos sobre el concreto
geopolimérico, generdndose de esta manera reacciones con el hidroxido de calcio,
y obteniéndose productos de mayor volumen (yeso). De este modo, dicho
aumento de volumen que no pudo acomodarse en el espacio original de los poros
del concreto, generd esfuerzos internos de tensién en éste, que primero lo
fisuraron y luego lo desintegraron gradualmente. En el anexo Q se muestran las

probetas geopolimericas desgastadas.

3.5.3 Analisis eléctrico (Proceso de corrosion)

El andlisis de corrosién se llevé a cabo en los geopolimeros que presentaron
mayor resistencia mecanica, GC 12 M y GP 3 M, prosiguiéndose como se
describi6 en la seccidn 2.6.3.

Como se puede apreciar en los anexos R, Sy T la resistencia a la corrosion de los
concretos modificados con material geopolimérico aumenta a medida que

transcurre el tiempo de exposicién en el medio corrosivo, mostrando una mejor
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tendencia anticorrosiva en las probetas con un 20% de sustitucién, observandose
que al final de dicha exposicion el valor de resistencia tiende alrededor de 40 kQ
para el GC 20%, 18 kQ para el GP 20% y 4 kQ para el patrén. De esta manera, los
materiales geopoliméricos presentan una tendencia a proteger el acero,
formandose una capa anticorrosiva entre el acero y el concreto. El aumento en la
resistencia indic6 que el material geopolimérico es mal conductor de la
electricidad, generandose de esta manera, una velocidad de corrosidbn mas baja

que la del patron.

Al inicio de la inmersion en el medio agresivo, la resistencia aumenté en ambos
materiales geopoliméricos, lo que evidencia la proteccidn del acero por parte de la
capa de éxidos de productos de corrosion, formada en la superficie del acero. De
8 a 31 dias de inmersidén, la resistencia del acero de refuerzo presenta una
disminucion debido a la cantidad de cloruros alrededor del acero, lo que genera el
rompimiento localizado de la capa protectora dando lugar al desgaste del material.
A partir de 44 dias de inmersién la resistencia aumenta, generando una capa
anticorrosiva sobre el acero, disminuyendo la velocidad de corrosion. El
incremento en la resistencia de corrosidn en el concreto es causado por la
disminucion de los cloruros en el electrolito, este anién reacciona con el aluminato
tricalcico presente en la mezcla de concreto, formandose el compuesto sal de
Friedel (C3A.CaCl,.10H20) [24]. De esta manera los cloruros, los cuales aumentan
la conductividad del concreto, al estar disueltos en el electrolito, disminuyen la

conductividad y con ello la resistencia del concreto aumenta.
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4 CONCLUSIONES

Las fuentes de aluminosilicatos empleadas en la investigacion presentan
una elevada reactividad en la presencia de un medio altamente alcalino,
donde una Optima concentracion de la solucion activante permite obtener
materiales geopoliméricos con resistencias mecanicas de hasta 170 kg/cm?
a 90 dias de curado.

La resistencia mecénica se encuentra relacionada con la concentracion de
solucién alcalina y el porcentaje de sustitucion, de esta manera a medida
que aumenta la concentracion de NaOH en los GC se incrementa el

desempefio mecanico del material, ocurriendo lo contrario con los GP.

Los valores obtenidos estuvieron por debajo del patrén, atribuyéndose
estos resultados a la presencia de un mayor contenido de silice activa, que
conlleva a un fraguado mas acelerado, lo cual impide tener tiempos
adecuados de disolucién y policondensacion, con efecto negativo en las
propiedades mecanicas.

La sustitucién del agregado fino por el geopolimero, permite observar que el
polimero inorganico, afecta la resistencia del concreto, a expensas de saber
que el agregado fino le confiere al concreto la mayor cantidad de resistencia

junto con el agregado grueso.

La disolucién de la fuente de aluminosilicatos puede ser vista a través de
los cambios de los difractogramas DRX y espectros FTIR de la materia

prima y los geopolimeros obtenidos, los cuales presentan fase amorfa.

La técnica de Espectroscopia de Impedancia Electroquimica EIS, permite
identificar el estado superficial de corrosidon del acero de refuerzo. La

identificacion del estado superficial de corrosion del acero es respaldada
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por la técnica de inspeccion visual y el estado de la superficie en que se

encuentra el acero antes de ser embebido en el concreto.

El incremento en la resistencia a la corrosién en el concreto es causado por
la disminucion de los cloruros en el electrolito, anién que reacciona con el
aluminato tricalcico presente en la mezcla de concreto, el cual forma una
sal. De esta manera los cloruros se disuelven, disminuyen la conductividad

y con ello aumenta la resistencia a la corrosion del concreto.

Las probetas geopoliméricas, presentan un desgaste mas acelerado que el
patrén cuando se encuentran sumergidas en una solucién saturada de
sulfato de sodio, disminuyen su peso y se fragmentan mas rapido. Este
desgaste se atribuye a la modificacién de la estructura porosa, aumentando
de esta manera, la permeabilidad de los sulfatos sobre el concreto

geopolimérico

Los geopolimeros ofrecen una disminucién en la emisién de grandes
volumenes de sustancias en estado gaseoso (CO. y gases de NOx y SOx),
que se obtienen durante el proceso de clinkerizacién, siendo su finalidad
sustituir un porcentaje del cemento utilizado para la elaboracién del
concreto, logrando de esta manera, construir un concreto verde, que no

ocasione ningun dafo al medio ambiente.
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5 RECOMENDACIONES

Continuar con la investigacion, utilizando otros precursores de
aluminosilicatos variando las condiciones de temperatura y diferentes

tiempos de sintesis.

Establecer la sustitucidén limite de cemento por el material geopolimerico

para el aumento en la resistencia a la compresion.

Evaluar el desempefio de la geopolimerizacion, cuando se varian las

relaciones de SiO./Al,O3 y Na,O/SiO, del precursor aluminosilicato.

Realizar la geopolimerizacion variando el agente activador, es decir,
utilizando otros metales alcalinos diferentes al Sodio.

Analizar el proceso de corrosiéon a un tiempo mas prolongado y en macro

escala.

Validar y estandarizar el método empleado para la obtencién de los

materiales geopolimericos.
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Anexo A Composicion quimica de las cenizas obtenidas en diferentes paises.

4150|3720 | 245 | 995 | 227 | 0.53 | 0.83| 0.50 | 1.35 | 2.65
50.78 | 31.28 | 4.87 | 0.73 | 2.58 | 0.17 | 0.49 0.07 | 2.47
43.52 | 20.53 | 1047 | 8.26 | 2.52 | 1.19 | 1.25 0.91
53.90 | 28.00 | 6.53 | 4.73 | 1.47 | 066 | 1.77 | 0.40 | 0.76 | 1.92
26.00 | 10.60 | 6.59 | 42.10| 1.48 | 0.17 | 0.80 | 5.57

58.12 12920 | 6.40 | 1.69 | 0.86 | 0.14 | 1.23 | Trazas
3421|1519 | 591 | 1352 | 561 | 6.88 | 1.14 0.71
57.50|26.10 | 4.00 | 510 | 1.30 | 1.50 | 1.35 | 0.40

50.46 | 25.74 | 6.53 | 4.32 | 224 | 2.04 | 443

46.16 | 31.91 | 8.67 | 6.85 | 1.52 | 1.47 | 0.85 1.62
50.80 | 23.90 | 8.60 | 3.60 | 2.80 | 0.80 | 2.90 | 0.80

52.30 | 25.20 | 4.60 | 10.00 | 2.20 | 0.60

4980|1730 | 870 | 2490 | 190 | 0.30 | 1.70 | 4.30

48.75|2321 | 415 | 393 | 1.00 | 0.24 | 1.10

511712515 | 857 | 582 | 1.89 | 0.36 | 2.73

27.40|12.80 | 550 | 47.00| 250 | 0.20 | 0.20 | 6.20

50.09 | 28.10 | 11.70 | 1.62 | 1.54 | 0.28 | 0.62

52.24 |1 19.01 | 1571 | 448 | 0.89 | 0.82 | 2.05 | 1.34

52.56 | 26.33 | 6.81 596 | 221 | 0.24 | 114 | 1.02

Fuente: HERNANDEZ J y HERNANDEZ M. Evaluacion estructural y eléctrica de los polimeros
conductores de anilina y pirrol dopados con cenizas volantes y clinker [18].

86




Anexo B Composicion quimica general de la Piedra pomez.

Fuente: Ficha de seguridad piedra pémez, Geopdmez S.A, distribuidora de piedra pémez.

SiO, 71.00
AlL,O3 12.80
Fe.0s 1.75

CaO 1.36
Na,O 3.23

K>O 3.83

H20 3.88

Anexo C Analisis cualitativo de las cenizas.

INTENSIDAD

1400

CENIZA

1200—

1000—

800—

600—

400—

1000—

1500—

2000—

2500—

3000

——BB8IW (Cenizas).dat

000-87-1166 Hematite
000-76-0956 Magnetite
000-89-2645 Mullite, syn

000-76-0326 Rutile, syn
000-75-1072 Berlinite, syn
000-89-8937 Quartz alpha

30.0

2-THETA
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Anexo D Analisis cualitativo de la piedra pomez.

Intensidad

400

Piedra pémez

350
300
250
200

150—
100—
50—

pomez nueva.dat data

200—
400—
600—
800—
1000—
1200—
1400—

1600

000-74-1884 W uestite, syn
000-89-8935 Quartz alpha
000-26-0919 Halite, potassian, syn
000-10-0361 Anorthoclase, syn

Lk A AN

000-07-0042 Muscovite-3 T

Y

Anexo E Analisis cualitativo del GC 3M.

Intensidad

GC 3M NaOH
6000
—GC 3M NaOH
5000—
4000—
3000—
2000—
1000— I
R c— PV P
0— [] T T
500—
1000—
000-06-0263 Muscovite-2 M #1 ——
1500—
000-29-0701 Clinochlore-1 M #1#l #b , ferroan D
2000— 000-75-1631 Anorthoclase
000-89-6423 Albite
2500— 000-79-1454 Mullite, syn ——
000-85-0794 Quartz
3000

10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0

70.0




Anexo F Analisis cualitativo del GC 7.5M.

Intensidad

4500

GC 7.5M NaOH

4000—
3500—
3000—
2500—
2000—
1500—
1000—

500—

500—

1000—

1500—

2000—

2500—

3000

——GC 7.5M NaOH

—

V‘T'TN ) wr‘ 777 WI: TV o o e ”- T

000-75-1635 Anorthoclase
000-79-1270 Clinochlore

000-76-0910 Thermonatrite, syn
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000-79-1454 Mullite, syn
000-89-8935 Quartz alpha

Anexo G Analisis cualitativo del GC 12M.
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Anexo H Analisis cualitativo del GP 3M.

GP 3M NaOH
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Anexo | Andlisis cualitativo del GP 7.5M.

GP 7.5M NaOH
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Anexo J Analisis cualitativo del GP 12M.

GP 12M NaOH
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Anexo K Espectro infrarrojo de los GP.
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Anexo L Espectro infrarrojo de los GC.
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Anexo M Analisis cualitativo del Cemento.

Intensidad
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000-33-0311 Gypsum, syn
000-89-8935 Quartz alpha
000-83-0577 Calcite
000-82-1467 Aluminum Oxide
000-86-0402 Hatrurite, syn

= '

I
30.0

2-Theta

92

I I I
40.0 50.0 60.0




Anexo N Resultados del refinamiento del Cemento.

Cemento

Fases* Ha Ca Gi Br Gy Do Cu An
ICSD** 81100 79673 15838 9197 2057 27540 174 16382
Variables Refinadas
a(A) 12,2236(9) 4,9840(2) 10,041(2) 5,577(2) 5,635(1) 4,830(1) 4,9104(7) 7,026(1)
b (A) 7,0716(5) 4,9840(2) 10,698(3) 14,558(6) 15,187(2) 4,830(1) 4,9104(7) 6,997(2)
c(A) 9,2941(6) 17,041(1) 9,823(2) 5,293(2) 6,581(1) | 16,022(8) | 5,414(1) 6,227(2)
a(°) 90 90 90 90 90 90 90 90
B (°) 116,230(6) 90 92,48(3) 90 118,90(1) 90 90 90
v (©) 90 120 90 90 90 120 120 90
V (A 720,667 366,601 1054,326 429,853 493,110 323,814 113,058 306,210
p (g/cm®) 3,156 2,720 2,156 3,755 2,265 2,837 2,647 2,953

= U 0,2894 0,4280 0 0 0 0 0 0

é \' 0,2266 0,1818 0 0 0 0 0 0

w w 0,0685 0,0336 0,0655 0,1514 0,0091 0,0519 0,0184 0,0083
Rg (%) 4,34 4,37 7,50 6,65 8,16 5,13 4,18 7,24
Rp (%) 10,51
Rwe (%) 16,42
Bondad del Ajuste 1,32
% DRX (cuantitativo) 30,5 24,0 14,6 6,2 3,5 2,7 2,5 1,0
% Amorfo 15

*Fases: Ha= Hatrurita; Ca= Calcita; Gi=Gismondina; Br= Brownmillerita; Gy= Gypsum; Do= Dolomita; Cu= Cuarzo low; An= Anhydrita.

**ICSD: Inorganic Crystal Structure Database.

93




Anexo O Difractograma refinado del Cemento.
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Anexo P Espectro infrarrojo del Cemento.

- o e o

o~ = L ) © o = «

1 % 2 « 5 28 2 §Q3
3900 3400 2900 2400 1900 1400 900 400

Wavenumber cm-1

94



Anexo Q Probetas desgastadas por la solucion saturada de sulfato de sodio.

Anexo R Resistencia a la corrosion del concreto con el 20% de GC 12M.
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Anexo S Resistencia a la corrosion del concreto con el 20% de GP 3M.

GP 20%

18000 -
16000 -
14000 -
12000 -
10000 -
8000 -
6000 -
4000 -

2000 - I
2 8 11 15 31 44

Resistencia Q

Anexo T Resistencia a la corrosion del concreto patron.
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